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anionic gps. 
DETAILS 

Pref. dyes contain ^ 1 protonisable prim., sec. or tert. 
amino gp. ox ^ 1 quat. ammonium gp. Suitable dyes are 
salts such as chlorides, sulphates, onium chlorides or 
metal halide salts such as sine chloride salts of mono- and 
disazo dyes, polyazo dyes, anthraquinone-, phthalocyanine-, 
diphenylmethane-» triarylmethane- , methinei polymethine-, 
hydrazone-, thiazole-, ketoneimine- , acridine-, cyanine-, 
nitro-. quinoline-, benzimidazole- , xanthene-. azine-. 
oxazine-. thiazlne- and naphtholactam dyes. 

Spray drying is pref. carried out with an inlet air temp, 
of 120-160*C and an outlet air temp, of 40-80*C. 
EXA MPLE 

140 pts, dextrin were dispersed in 700 pts. water at 40*C to 

form a colloidal soln. 720 pts. wet press cake contg. 50% of 

an azo dye were added and the pH adjusted to 5.0-5.5 with 

NajCOj or aq. NaOH soln. 

The suspension was filtered through a 60 mesh/cm* 

sieve and spray dried using an inlet temp, of 130- 135 'C and 

an outlet temp, of 60-70*C. The dried dye was sprayed wifh 

an antidusting agent such as a sulphonated mineral oil and 

mixed to convert it into dust-free granular ant^ct 
form.nDo513 ). CH-b03/67 


In the prodn. of spray dried basic dyes, an aq. soln. or dis- 
persion o: the dye (I) contg. 10-90% dextrin (on I) is used 
for spraying. 

The process is pref. carried out in the presence of an 
electrolyte and/or dispersing agent such as water soluble 
salts 01 a strong inorg. acid or mono - or polybasic low 
molecular' org. acids, or mixts. of these. A pref. electr- 
olyte is boric acid or a cpd. which decomposes to give 
boric acid, such as orthoboric acid or metaboric acid, opt. 
used together with a cpd. which increases the conductivity 
(i.e. the dissociation) of the boric acid, such as polyhydric 
alcohol and esp. a solid polyhydric aliphatic or alicyclic 
alcohol such as sorbitol, mannitol or pentaerythritol. 
ADVANTAGE 

Process allows basic dyes, e.g. in the form of a wet press 
cake, to be converted into dry granular dust-free form suit- 
able for dyeing, foularding and printing polyacrylonitrile 
fibres and polyamide- and polyester fibres modified with- 
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Gegensiand der Erfindung isi ein Verfahren zur Hersiel- 
lung von Praparaiionen zerstaubungsgeirockneter basischer 
Farbstoffe. dadurch gekennzeichnet, dass man eine wassrige 
Suspension oder Losung eines basischen Farbstoffs in Anwe- 
scnheii von 10 bis 90 o/o Dextrin, bezogen auf das Trocken- 
gewicht des basischen Farbstoffs. zerstaubt. 

Das Verfahren wird vorteilhaft in Anwesenheit eines 
E!ektro!yten und/oder eines Dispergators durchgefiihrt. 
Beim Verfahren ist die Anwesenheit eines enistaubenden 
Mittels geeignet oder dass man die Praparationen zerstau- 
bungsgeirockneter basischer Farbstoffe mil einem entstau- 
benden Miltei behaodeit, wie z. B. ansulfonierten Mineral- 
olen. Die Teilchen des zerstaubungsgetrockneten basischen 
Farbstoffes haben eine durchschnitUiche Teiichengrosse von 
10 bis 250 ii, 

Mit Vorteil verwendet man basische Farbstoffe, die min- 
destens eine protonisierbare primare, sekundare oder tertiare 
Aminogruppe enthalten oder basische Farbstoffe, die min- 
destens eine quatemare Ammoniumgruppe, beispielsweise 
eine Cycloammoniumgnippe enthalten. Das Verfahren 
wird hauptsachlich so durchgefuhrt, dass man bei Luftein- 
triitstemperaturen zwischen 120—160° C bzw. bei Luftaus- 
trittstemperaturen zwischen 40° C— 80° C zerstaubt. 

Ais Elektrolyte verwendet man voneilhaft wasserlosliche 
Salze starker anorganischer Sauren allein oder Gemische 
davon oder dann wasserlosliche Salze von ein- oder mehr- 
basischen niedrigmolekularen organischen Sauren allein 
Oder die Sauren selbst. oder dann Gemische von solchen 
Salzen oder Sauren. 

Ein voneilhafter Elektrolyt ist beispielsweise die Bor- 
saure oder eine in die Borsaure uberfuhrbare Verbindung 
sowie eine die Leitfahigkeit, d. h. die Dissoziation der Bor- 
saure erhohende Verbindung, wie z. B. Polyhydroxyverbin- 
dungen, wie ein mehrwertiger Alkohol, voneilhaft ein fe- 
ster, mehrwertiger aliphatischer oder alicyclischer Alkohol. 
Fesie mehrwenige Stoffe sind z. B. Zuckeralkohole, wie 
Sorbit, Mannit oder Pentaerythrit, Trimethylathan oder 
Trimethylolpropan, usw. 

Die Borsaure kann als soiche eingesetzt werden oder 
dann in Form einer Verbindung, welche in die Borsaure 
uberfuhrbar ist, wie z. B. in Form von Orthoborsaure, Me- 
taborsaure, oder als Anhydrid von Tetraborsaure oder in 
Form ernes Sa^es der Borsaure in Verbindung mit einer 
anorganischen oder organischen Saure. 

CI 
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aufweist. 

Die feine Suspension wird bis zur Homogcnitat nachge- 
ruhrt und der pH-Wen durch Zugabe von Natrium bicarbo- 
nat Oder einer wassrigen Natriumhydroxydlosung auf 5,0 
bis 5,5 eingestellt. 

Die Farbstoffsuspension wird anschliessend durch ein 
Sieb (60 Maschen pro cm«) filtriert und hierauf im Zerstau- 
bungstrockner durch Zerstaubung bei einer Lufteintritts- 
temperaiur von 130-135° und einer Lufiaustrittsiemperatur 
von 60—70° getrocknet. 

Man erhalt eine Praparation des zerstaubungsgetrockne- 
ten Farbstoffs, die durch Aufspriihen eines Entstaubungs- 
mittels und anschliessendes Vermischen in eine staubfreie 
Granulatform iiberfiihn wird. 



Als weuere besondcrs voncilhafte Elektrolyte wasserlos- 
licher Salze starker anorganischer oder schwacher organi- 
scher Sauren erweisen sich z. B. die Halocenide, Sulfate 
Phosphate, Oxalate oder Acetate, wie z. B. Natriumacetat. 
5 Insbesondere kommen Chloride und Phosphate der Alkali- 
metalle, wie Natriumchlorid, Kaliumchlorid. Ammonium- 
chiorid. Mononatriumhydrogenphosphat und Natrium- 
hydrogensulfat, oder der Erdalkalimeialle, wie Magnesium 
und Calcium, femer Aluminium. Zink und Eisen in Frage. 
JO Besonden bevorzugt sind Nairiumsulfat und Natrium- oder 
Kaliumchlorid oder Mischungen davon. 

Als Dispergatoren eignen sich voneilhaft nichtionocene. 
hauptsachlich jedoch kationische Dispergatoren auf der 
Basis von Polyglykolathem in einer Menge von 0 bis 5 o/o 
,^ der Gesamtpraparation. Die basischen protonierten oder 
kationischen Farbstoffe gehoren den verschiedensten Klas- 
sen an- Es handelt sich urn Salze, beispielsweise Chloride, 
Sulfate Oder Oniumchloride oder Meiallhalogenide, wie z. B. 
Zinkchloridsalze von Azofarbsioffen, wie Monoazo- Disazo- 
Oder Polyazofarbstoffen, von Anthrachinonfarbsioffen 
Phthalocyaninfarbstoffen, Diphenylmethan- und Triar^lme- 
thanfarbstoffen, von Methin-, (Styryl-), Polymethin-, Hydra- 
zon- und Azomethinfarbstoffen, von Thiazol-, Ketonimin- 
Acridm-, Cyanin-, Nitre-, ChinoUn-, Benzimidazol-, Xan- ' 
then-, Azin-. Oxazin-, Thiazin- und Naphtholactamfarb- 
stoffen. 

Geeignete kationische Farbstoffe sind beschrieben im 
Colour Index, 3. Auflage 1971, Band 1, Seiten 1607—1688. 

Die Praparationen zerstaubungsgeirockneter basischer 
Farbstoffe eignen sich zum Farben, Foulardieren oder Be- 
dnjcken von Polyacrylnitrilfascm, sowie von durch anioni- 
sche Gruppen modifizierten Polyamid- und Polyesterfasem. 

In den nachfolgenden Beispielen bedeuten die Teile Ge- 
wichtsteUe und die Prozente Gewichtsprozente. Die Tem- 
peraturen sind in Celsiusgraden angegeben. 



Beispiel 1 

In einem Zweiliterbecherglas werden in 700 Teilcn war- 
mem Wasser von 40° 140 Teile Dextrin gelost. In die homo- 
gen veniihne kolloidale Losung tragt man 720 Teile eines 
feucfaten Presskuchens ein, der einen Farbstoffgehalt von 
50 o/o des Farbstoffs der Formcl 
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Wasser bei Raumtemperatur 215 Teile Dextrin unter Ruh- 
ren gelost. Man tragt in die koUoidale, opale Losung poriio- 
nenweisc 475 Teile eines fcuchten Presskuchens, der einen 
35 Farbstoffgehalt von 45 o/o des Farbstoffes der Forme! - * 





Beispiel 2 
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65 aufweist, ein. 

Man erwarmt auf 40—50° und gibt hierauf 90 Teile 
Wemsaure zu. Die so erhalte.^r -^-.pension von einem pH. 
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Filtration durch ein Sieb (60 Maschen pro cm') im Zerstau- 
bungstrockncr bei einer Lufteintrittstemperatur von 140 — 
50° und einer Luftaustrittstemperatur von 60° getrocknet. 

Man erhalt eine Preparation des zerstaubungsgetrockne- 
len Farbstoffs, die durch Beimiscben eines Entsiaubungs- 
mitteis in eine staubfreie Handelsform iiberfuhn wird. Ver- 
wendei man an Stelle von 90 Teilen Weinsaure, 80 Telle 
Apfelsaure, bzw. 115 Teile Citronensaure, so erhalt man bei 
gleicher Arbeitsweise eine Praparation des zerstaubungsge- 
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irockneicn Farbsioffs mil glcich guten Eigenschaften. 

Beispiel 3 

5 In einem Dreiliierbecherglas werden in 1500 Teilen 
Wasser von 50° 200 Teile Dextrin gelosi. In die kolloidale 
Losung iragt man 330 Teile eines feuchten Presskuchens 
mil einem Farbstoffgehali von 60 o/o des Farbsioffs der 
Form el 
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ein. Anschliessend gibt man 100 Teile wasserfreies Natrium- Beispiel 4 

acetat hinzu und verriihrt die Suspension bis zur Homogeni- 2o 

tat. Der pH-Wen der Suspension wird auf 6 eingestellt und In einem Dreiliierbecherglas werden in 1500 Teilen 

hierauf nach den Angaben im Beispiel 1 zerstaubt. Durch Wasser von 50° 200 Teile Dextrin gelost. In die kolloidale, 
Beimischen eines Enlstaubungsmittels erhalt man eine staub- opale Losung tragi man portionenweise 200 Teile eines ge- 
freie Granulatform des genannien Farbsioffs. irockneten Presskuchens des Farbsioffs der Forme! 




ein. Die feine Farbstoffsuspension wird bis zur Homogeni- 
tat verruhn und nach dem Einstellen des pH-Wenes mit 
Nairiumbicarbonat oder einer 10«/oigen wassrigen Natrium- 
hydroxydlosung auf 5 bis 5,5 nach den Angaben in den Bei- 
spielen 1 bis 4 zerstaubt. Nach der Beimischung eines Ent- 
siaubungsmittels wird eine staubfreie Granulatform dieses 
Farbsioffs erhalten. 



PATENTANSPROCHE 

I. Verfahren zur Herstellung von Praparationen zerstau- 
bungsgetrockneter basischer Farbstoffc, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man eine wassrige Suspension oder Losung 
eines basischen Farbsioffs in Anwesenheit von 10 bis 90 Vo 
Dextrin, bezogen auf das Trockengewicht des basischen 
Farbsioffs, zerstaubt. 

II. Praparationen, hergestellt nach dem Verfahren ge- 
mass Paten tanspnich I. 
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UNTERANSPROCHE 



1. Verfahren gemass Patentanspruch I, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man in Anwesenheit eines Dispergaiors zer- 
staubt. 

2. Verfahren gemass Patentanspruch I, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass man in Anwesenheit eines enlstaubenden 
Miltels zerstaubt oder die zerstaubungsgetrockneien basischen 
Farbstoffe mit einem enlstaubenden Miltel behandelt. 

3. Verfahren gemass Patentanspruch I, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die basischen Farbstoffe mindeslens eine 
protonisierbare prim are, sekundare oder tertiare Amino- 
gruppe enthalten. 

4. Verfahren gemass Patentanspruch I, dadurch gekenn- 
zeichnei, dass die basischen Farbstoffe mindestens eine qua- 
temare Ammoniumgruppe enthalten. 

5. Verfahren gemass Patentanspruch I, dadurch gekcnn- 
zeichnet, dass man bei Lufteinlrittsiemperaturen zwischen 
120° bis 160° bzw. Luftaustrittslempcraturen zwischen 

40° bis 80° zerstaubt. 

6. Verfahren gemass Patentanspruch I, dadurch gckenn- 
zeichnet, dass man Borsaure verwcndet. 



